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BASIC -ABSTRACT: 

The (co) polymer is prepd. by addn. of a porosity improver and 
a wax before 

polymerisation, and polymerising at 30-75 degrees C (45-72 
degrees C) in 

presence of an initiator (system), pref. an organic peroxide, 
and of a 

suspending agent, in a system contg. an aq. and an organic 
phase. 

Pref. the polymer is PVC or a copolymer of vinyl chloride 
with is not >50 (is 

not >3 0) wt.% of vinyl acetate, vinyl idenen chloride, vinyl 
bromide, esters of 

acrylic, fumaric or maleic acid, vinyl ethers of lauryl, 
cetyl or stearyl 

alcohol, ethylene, propylene or butylene. Pref. porosity 
improvers are 



10/01/2004, EAST Version: 1.4.1 



nonionic emulsifiers , esp. partial esters and ethers of 
polyols with >2 OH 

gps. # e.g. glycerol, pentaerythritol , or esp. sorbitol and 
sorbitan, with 

10-20C fatty acids and alcohols, and ehters and esters of 
ethylene oxide 
oligomers . 

The (c) polymer may be used to produce containers for food and 
drink. Residual 

monomer is removed easily by de-gassing. The (co) polymer has 
high bulk 

density. The K value is not affected. There is little crust 
formation. 
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FatemtansE*r3e:foe 

tferfafeen ztnr Herstellung uan vlnvlcftlorldarmen Polyuin^Icblarld 
and Ifin^lcfria^idcapalyraereb,, d att ft ir c h 5 e k e h n - 
z e i c ft n e t, da8 mam vor Baginn der Polymerisation des 
Kanomeren ein porasitatsverbesserndes Kittel tmd Bine ttiacbs- 
korapanente zttsetzt und die Polymerisation he! Temperaturer* van 
30 bis 75°b p yorzugs&reise 45 bis 72°C ff in: an sicb befcanntar 
Qfeise in Begen&iart -eines ^Initiators bzc*. eines Initiaforsysteros, - 
tforzttgs&ieiss eines -nrganiscben Pernxydes, das in eineia eine 
uSBrige.Eind eine organisebe Phase entbaitenden Polymerisatlans- 
systeift entbalten isfe, sa&idLe in Gegenwart einss Sisspensiansbilf 3- 
raittels dcnrGtifahrt* 

UerFabren nacb P.nspruch t, dadmrcb gpfcennzeicbnEt, daS nan das 
anfallende Pelymerisat, varzcigsaeise nacb Zugabe einea Stabili- 
satars und eines Entscbaumers ztir flusgasung das Rest-tfC-Sebaltes 
anter Hnrmaldrmik ader redaziertssm HJruck bis zn Tarr F einer 
DfirmebehandlEing iia Bereieh von 50 bis *l5U°C r uorzugsweise 75 bis 
10oPc ff fur eineiteaer von 2 HiniLiten bis 2 ft ip.Reafctianssediuni! 
der Polymerisation seibst cder nacb flbtrennen des Ptrl ymerisat 3 
vqbs Reafctionsraediunn unterziebt* 

Verfabren nacb ftnspracfo 11 ader 2 W dad&nrcb gekennzeicfmet , daS 
sis parasifcatsverbessexnde Kittel niebtianische Entilgatoren 
Emcf Tenside s &iie die Partialatbar emd/ader -ester mebr&ieptiger 
aiipbatiseher AifcabadLe, ait Kehr als 2-QH-Srwppen and die Sther 
und Ester der Oligameren des Atbyiennxids, sa&tie die Etasetzungs- 
proEftifcte der fllkabnle rait Itbylenaxid una baberen FettalkchcFlera 
and Fettsaurcen ©it C 10 - eingesetzt uerden. 
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tferfahren nacft einerc der Ansprfiche 1 bis 3 r dadurch gekeim- 
zeichnet, da8 marc bIs parasitStsverbessernde Kittel Partial- 
Bther und/ader -ester des Sorbite und der Sarbitane, der Oil- 
garaeren dea Stftylenaxids und/ader MiscbStber und —eater des 
Sarbits ciud der Sarbitane ntit Palyaxyatbylen wie Sorbitpalmi- 
tet r Sarb£tstearat r Sorbitaleat, Sarbitanpalniltat, Sarbitan- 
atearatjp SarbitanoXeat, Polyoxysthylenstearylatherj Palyoxy- 
Stbylenaleylatber, PoIyoxyatfrylen-Sarbitan-ftansstearat, Fcly- 
oxy§tbyIen~Sarbitan-¥ristearat r einsetzt*; ? 

tferfahren nacfr eineni der Ansptficbe 1 bis dadurcb gefcenn- 
zeichnet* daE als. Qfacbsfcamponente Ester vote Fettsatiren und 
langfcettigen r einaierfcigen AlkabnJLen, wie Cetyllaurat, Stearyl- 
Iactrat f Sadecylmyristat, Dadecylpainiitat, Eetylpalmitafc, StearyX- 
palroitat, DadecyLstearat* Cetylstearat/ Stearylatearafc und 
Eutylstearat* Ester \tmt zueiwerilgen aliphatischen Didarbnn- 
HSuren and einiiiertigen langkettigen ftifcefralen, trfie Oilaciryl- 
succinat* aicetylsaccinat* Distearylsucclnat; Dilauryiadipat f 
Diiiyristyladipat* Oicetyladipat und Bistearyiadipat, Ester ucn 
zwEiciertlgen: arcmatlscfren Bdcarbonsauren, w£e DiisturyXphthaiat 
umd Getyl-strarylphtbalat,, Slycerlnraano-, -di- oder -ririester 
fer Palmitici-, Kyristin- F taurin- oder Stearinsaure, nieder- 
ncIekuOlare PoIyatefine f flOssige Paraffins oder Hartparaff ine f 
HofitansaEiren cnfer Eferen Ester f bSbere Fettalkohoie, wie Cetyl- 
alfcatel uncfi Stearyieifcahai, Stearinsaure ader Hydroxystearin- 
sgcsre oder sine Kiscfrung van zuei oder inebreren dieser Uer- 
bindungen verwendet warden* 

tferfahrera nacb einent der ftnsprucbe 1 bis 5 f dadurcb gekenn- 
zeichnet, dsfi die prositatsverbessernden wittei in Mengen van 
0,Qt bis 0 B B Gear.-*, vorzugsueise 0,01 bis B f 5-Be***-S£ r bezagen 

/3 
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euf das Polymere bei 9D%-iger Polymerisation, eingesetzt 
uerden. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daQ die tdachse in Mengen von O f 05 bis 2 Gsu.-%, vorzugs 
weise 0,05 bis 1,5 Gew.-%, bezogen auf das Polymers bei 90%-iger 
Polymerisation, eingesetzt uerden. 

8. Uerfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daBdem Vinylchlorid copolymeriaierbare Monomere uie 
Vinylacetat, Vinylitienchlorid, Vinylbromid, Egter der Acryl-, 
Fumar- und Maleinsaure, VinylSther deo Lauryl-, Cetyl- oder 
Stearylalkohols soade monaolef iniachE Verbindungen wie Athylen, 
Propylen und Qutylen in Mengen bis zu 50 Gew.-?S, vorzugsueise 
bis zu 30 Gew.-%, bezpgen auf da9 eingesetzte Vinylchlorid, 
zugesetzt uerden. 

9. Polyvinylchlorid und Vinylchloridcopolymere, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Polymerisate im uasserfeuchten Zustand uieniger 
als 100 ppm, bevorzugt uieniger als 50 ppm, im getrockneten Zu- 
stand uieniger als 10 ppm, bevorzugt weniger als 1 ppm, monomeres 

- - Vinylchlorid enthalten. 

10* Veruiendung von Polyvinylchlorid oder Vinylchloridcopolymeren 
-nach einem der AnsprUche 1 bis 9 in Abmischung mit Zuschlag- 
stoffen, insbesondere Stabilisatoren, zur Herstellung von 
HohlkQrpern, Formteilen, Formkorpern und Profilen. 



Trolsdorf , den 21. 1. 1976 
Dr. Br/P. - 0Z 76 003 
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Verfahren zur Herstellung von monomerfreien PolymeriBaten des 
Vinylchlorids 



Die vorliegende Erfindung betxlf ft elh Verfahren zur Heratellung von 
leicht von monomeren Vinylchlnrid entgasbaren f feinteiligen, pulver~ 
fHrmigen, leicht zu verarbeitenden und krustenarmen Vinylchlorid- 
polymerisaten. 

Neben den technisch ublichen Anfarderungen an eln PUC-Rohmaterial 
uiird neuerdlng3 auch die Forderung gestellt, doB Polyraerisate des 
Vinylchlorids weitgehends frei sein mQssen von Resten an monomerem 
tfinylchlorid, da monomeres l/C in hflheren Konzentrationen Gesundheits- 
schMden verursachen kann* 

Bei der radikaliach initiierten Polymerisation von Vinylchlorid in 
uassriger oder teiluuBriger Suspension in Gegenwart eines Suspensions- 
hilfsmittels failt das entstehenrie Polymerisat in einer feinteilig 
kbrnigen Masse an, die noch monomeres Vinylchlorid in Mengen von 
2,5% und mehr enthait. 

Das monomere Vinylchlorid gast bei der Aufbereitung, Lagerung und 
Verarbeitung des Pl/C kontinuierlich aus, Ebenso. konnen Rest-VC- 
Gehalte bus Behaltern in ein eingeschlossenes Medium abgegeben 
uerden. Dies ist z.B. bei der Aufbewahrung von Lebensmitteln und Ge- 
trBnken in PVC-Behaitern und Flaschen zu beachten. 



/2 
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Die VC-Entgaaung uirrf im wesentlichen durch die DIff usaiansgesetze 
be&timait, rf^h* BiffusBiansueg, Temperatur und Zsit bestimmen die 
Geschuindigfceit der Entgasung., 

In besonderent HaS hSngt die Entgasung van der Dichte, BrSBe und 
KariBfcrqktur der PVC-Partikel ab. Palymeriaate mit porBsereni Horn,.. 
d»fu groBer spezif lecher QherflSche lessen sich achneller entgasen 
bIb aalcha mit kompakten Korn* 

Eb hat daher an tferauchen nicht gefehlt, die spezifische Oberfiache 
dea PUC~ttorna durch die tfariatian der Palymerisationsbedindungen 
zif vergrBBern, urn ein achnelles Entweichen dea manomeren UC zu be- 
uirken # Dieaen BemBhungen uaren aher enge Granzen dadurch geaetzt, 
deB bei starker VergraSarung der apezif iscben Gberf ISche die Schfitt- 
dlchte dea Polymerisats stark absinfct, was bei der heute tueit ver- . 
breiteten Pulververarbeitung zu EinfQlI- und Einzugsachwierigkei-. 

ten in den VerarbeitungaraasGbineh f BhrtV 

E * 
i 

| Eine wsltere Koglichkeit der Uerbesserung der tfC-Entgasung besteht 

! in einer Kacftbehandlung bei haheren Temperaturen. 

lei weniger stark parasen Polymeriaaten beschleunigt eina Anhebung 

j der Temperatur, besnnders auf uber 1DO°C die t/C-Entgasung ebenf alls, 

jj jedach wirrf auf Grund der natuendigen Isngeft Erhitzungadauer das Paly 
meri3at tbermisch vargesch&ilgt und durch Abspaltung von KC1 unter' 
AuBbildung van Polyensequenzen gegen Qxydatinn anfailig t was 3ich 
in einer mehr oder minder starken Verfarbung und tfersprodung dea 
PMC bemerfcbar macht. 

Ziel der variiegenden Erf indung war es daher, unter tfermeidung der 
aufgezeigten Kachteile ein tferf ahren zur Herstellung eines ieicbt 
entgasbaren Polyvinylchlorids mit hoher Schuttdichte zu finden, uo- 
bei nur salbfie Entgasungstemperaturen und -zeiten angewehdet taerden 
fconnten, die keine Schadigung das Polymerisates verursachen* 

[fetter war ea Ziei der varliegenden Erfindung, ein leichtverarbeit- 
bares PUG mit einer KSrnung herzustellen, die der KBrnung Dbiicher 

703832/0778 
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SuBpenaianapolymepisate er.tsppach. Es tiar waiter Ziel der vorllegcn- 
den Erfindung, daS duroh die nBtige Variation der Polymer isationg- 
bedingungen der K-Uert dee Poiymeriaata nicht beeinfluBt tierden sollte 
und ein fcrustenames PtfC entstand. 

Die geatellte Aufga&e ^ Heratellung einee latent entgasbaren, fein- 
teiligan, pulverfBrntigen und leichtverarbeitbaren, krustenarroan Poly- 
vinylchlorids fconrite erfindungagemSB dadurch gelBat uerden, daS man 
de» Honomeren vor der Polymerisation 

ein parasitataverbesaerndEs Mittel und eine. lilachskomponente, -iie 
aie dem Fachntann ala Schraier-, Sleit- oder Trennmittel in der PVC-Ver- 
arbeitung bafcannt 1st, zusetzt und die Pclymeriaation bei Tempera- 
turen von 30 - 75% vorzugaHeise kS - 72% in an aich bekannter 
fcfeiae in Gegemrarfc eines Initiators - der in einem eine uSBrige und 
eine organische Phase enthaltenden Polymeriaationasyatem enthalten 
1st - und in Segenuart eines Biispensiorishilfsmittels untar Geuegung 
oder Itaranrung durchfOhrt und die anfallende Polymerisatsuaperiaion 
zur Auagasung des Rest-UC-Sehaltes untep Kormaldruck oder leicht re- 
duzieptam Drucfc big ztI 3Q G Torr . einer aarmebahandluny Bereich 
von 50 - 10O°C, vorzugsueise 75 - 100 D C fOr eine Dauer von int allge- 
meinen Z Hinuten bie 2 b tmterzieht. ■ 

Ea iat zwar befcannt C uergleiche beispislsueise DT-OS 23 65 134), 
durch Zugabe won Gleifciachsen vor oder uahrend der Polymerisation - 
die Verarbeitbarfceit von US-Home- oder Copolymeriaaten zu vepbessern. 

Fiir eine zufriedenafeiiende WG-Entgasung bringt der alleinige Zusatz 
von fifachsan in den beschriebenen Msngen nicht den geaunschten Effefct. 
Gent man Qoer einan Bleitmitteigebalt von 1,586 hinaua, ao entatehen 
zusatzliche Hachfeile dap tfsrarbeitung, ule z.B. Dberschaderung und 
zusatzliche Wacbteile bei dan feptigen Formteiien, uie z.B. TrQbung 
der geblasenen Flaschen. 

Auch der alleinige Zuaatz von Porositatsverbessern bringt - uie in 
den folgenden Beispielen gezeigt uird - nicht den gewSnschten Erfolg. 



A 
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EIne dem hie? beschriebenen Verfahren annBhernd vergleichbare Ent- . 
gasbarkeit uird eret bei bo hohen ZusStzen an PoroBltatsvcrbaBsem 

erreicht, bei denen die dadurch erniedrigte Schtlttdlchte eine Bin- 

♦ 

uandf reie Pulververarbeitung nicht mehr mSglich macht. 
E8 war daher Qberraschend und nicht vorheraehbar, daB- erst die Kombi- 
nation zuieier ZusStze, nSmlich Bines poroaitatsverbesBemden MittelB 
und eine8 uachsartigen Zusatrea, -die jeder f£lr aich allein nicht .den 
geuUnschten Erfolg heuirkten, einen auiBerordentlich uirksamen Effekt, 
offenbar 1m Sinne einer synergietischen Wirkung, brachten. 
Als poroaitStsverbessernde Mittel haben sich besohdera die oberflachen- 
aktiven Substanzen eruiiesen f die ab nichtionogene Emulgataren oder 
Teneide bezeichnet uerden. Im beaonderen MaB eignen aich Partialeatern 
und -Bther mehruertiger aliphatischer Alkohole, uie Glycerin, Penta- 
erythrit, beaandera Sorbit und Sorbitane (Monoanhydroaorbite) mit 
FettaBuren und Fettalkoholen, voruiegend im Bereich C 1Q - C zQf wife 
beiapieleweiae Sorbit*- und Sorbitan- monolaurat,- manopalmitat,- 
monoBtearat, -trioleat, -tristearat, MischeBter uie SorbitoleatlBurat, 
Kther und Eater der Oligomeren dea Rthylenaxids, uie Polyoxyfithylen- 
sorbit, PolyaxySthylentriglycerid, PolyBthylen- stearat, -palmitat, 
stearylSther,- laurylBther, -cetyiather und die Mischather- und -ester 
dea Sorbite und der Sorbitane mit PolynxyMthylen und den Fettalko- 
hqlen und FettaSuren , uie PolyoxyathylenaoTbitanmonoatearat, Foly- 
oxySthylensarbitantriatearat, PolyoxySthylensorbitoleatlaurat, Poly- 
oxy&thylenlaurylSther, 

Die unter parositatsverbessernde Mittel aufgsfQhrten Verbindungen 
uerden, auch irc Gemisch von zwei oder mehr Substanzen, in Konzen- 
trationen von 0,D1 - 0 f a%, varzugsueise in Konzentrationen von 0,01- 
0,5 Geu.-%, bezogen auf das fertige Polymerisat bei 90%-iger Auspoly- 
nierisation, den PolymerisationsansStzen zugesetzt. 

AIb wachsartige Zusatze uerden zweckmSQig die Qberlicherueise in der 
Kunststoffverarbeitung veruendeten Gleitmitel, uie Ester von FettsSuren 
und langkettigen, einuertigen Alkoholeh, uie Cetyllaurat, Stearyl- 
laurat, Dodecylmyristat, Dadecylpalmitat, Cetylpalmitat, Stearylpalmitat 
Dodecylstearat f Cetylstearat, Stearylstearat und Butylatearat, Ester von 
zueiuertigen aliphatischen DicarbonaMuren und einuertigen langketti- 
gen Alkoholen, uie Oilaurylsuccinat, Dicetylsuccinat, Distearyl- 
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succinat, Dilauryladipat, Dimyristyladipat, Dicetyladipat und 
j Dletearyladipat, Ester von zueiwertigen aromatischen Dicarbon- 
! eSuren, uie Dilaurylphthalat und Cetyl-stearylphthalat, Glycerin- 
i mono-, -di- Oder -triester der Palmitin-, Myristin-, Laurin- arier 
! StearinaSure, hiedermolekulare Polyalefine, fltissige Paraffihe 
j oder Haitparaff ine, Montansauren oder deren Ester, htihere Fettalkohole 
j uie Cetylalkohol und Stearylalkohul, StearinsSure oder Hydroxy- 
atearinsSurB, eingesetzt. * 



Die unter porositatsverbesaernde und wachsartige Zusatze aufgefQhrten 
Vexbindungen konnen aXlein oder in Mischungen von zwei oder tnehreren 
Komponenten eingesetzt warden. 

Die Gesamtkonzentration der uachsartigen ZusStze betrSgt 0,05 bis 
2,0 Geuu-%, vorzugsueise uerden 0,1 bis 1,5 Geuu-?S, bezogen auf das 
fertige Polymeriaet bei 90X-iger Auspolymerisation. 



\ Lie Polymerisation kann in jedem dafttr geeigneten DruckgefaB, am 

j beaten jedoch in einem mit einem Ruhruerk versehenen Autoklaven 
unter den sonst Qblichen Bedingungen durchgefuhrt werden« 

| Ala copolymer isierbare Monomere kfinnen neben Vinylchlorid in be- 

! kannter Weise Vinylacetat, l/inylidenchlorid, Vinylbromid, Ester der 

! Acryl-, Fumar- und Maleinsaure, VinylSther des Lauryl-, -Cetyl- und 

j Stearylalkahols sDwie monoolef inische Verbindungen uie Athylen, Propy 

; len und Butylen in Mengen bis zu 5Q Geuu-%, vorzugsueise bis zu 

30 Geu.-/i, bezogen auf die Gesamtmenge ries Manomeren allein oder im 

j Gemisch, eingesetzt uerden. 

j Ala Suspensionshilfsmittel kHnnen die Ubiicherweise verwendeten 

j Suspensionshilfsmittel uie Polyvinylalkohol, Poly vinylacetat, Cellu- 

j loseSther, CellulosEhydrox^ather allein oder. ih Gemischen in Mengen 
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van 0,05 bis 2,0 6eu.-5S, vorzugsueise 0,D8 bis 1,D Gew.-%, bezggen 
auf das Monomere, uneingeschrankt eingssetzt wercien. 

Al&Tadikaiische Imiatoren finden die in der Suspenaionspolymerisation 
von t/inylchlorid Dblichen Produkte uie Dilauroylperoxyd, Benzoyl- 
pcroxyd, 'AzoisobuttersHuredinitril, Isopropylperoxydicarbonat, Acetyl- 
cyclohexylsulfonylperoxyde u.a. allein ader im Gemisch im Mengen von 
0,01 b'is.2 r 5.Gebj.-# f vorzugsueise Q f 01 bis 0,3 Gew.-% f bezogen auf • 
das eingesetzte Monomere; Veruendung. 

Das erfindungsgemaB beschriebene Uerfahren bringt noch eine Anzahl 
weiterer Vorteile mit sich. 

Die beLder v/C-Polymerisation nach dem Suspensionsverfahren oft zu 
beobachtende Krustenbildung im Polymerisat souie die Belagbildung 
an den Wanden des Polymerisationsgef aBes werden durch die Verwendung 
der KDmbination aus einem porositatsverbessernden Mittel und einer 
Wachskomponente verhindert oder weitgehend zuruckgedrangi . Auch diese 
gunstige Ausuiirkung war nicht vorhersehbar. Der Zusatz des Gleitmit- 
tels vor dar Polymerisation bewirkt eine fejLnere \/erteilung im Poly- 
merat. Durch die feinere Verteilung der Wachskomponente wird zur . 
Schmie^rung des Polymerisates bei der thermoplastischen Verarbeitung 
weniger Gleitwachs erforderlich als bei herkammlichen Uerfahren. Zu- 
satzlich uird fur die nachtragliche Zumischung der anderen Zuschlag- 
stoffe uegen der gtlnstigen l/erteilung des Gleitwachses nach dem er- 
findungsgemaBen Uerfahren eine uiesentlich verkiirzte Mischdauer be- 
notigt, wobei die Mischzeiten auf - 5U% der sonst ublichen reduziert 
uierden konnen. Reduzierung von Wachsgehalt und Mischdauer bedeuten 
eine Vereinf achung des Mischprozesses. Durch kurze Mischzeiten werden 
zudem die Mischungen thermisch nicht geschadigt. 
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; Eb i3t f£3r die Rtickgeuinnung dea im Polymerisat geiasten r Rest-VC 
{ BBhr vorteilhaft und vsrmeldet in besanderem MaBe den Austritt von 
; ■ VC in die Polymer isationaraume und die Emmisaion in die Atmoaphare, 
| uienn die VG-Auatreibung, sehr zueckmaBig direkt aua den uaBrigen 
j Polymerisatdispersionen durch Aufheizen mit Uasserdampf im Poly- 
| merisationagefaB Oder in einem nachgeschalteten Stripper unter Nor- 
! maldruck ader leicht reduziertem Druck, in an sich bekannter Uleise, 
! erfolgen kann. 

Alternativ kann die anfallende- PMC-Dispersion aber auch am KapF eines 
i Rieaelturmea eingespeist und im Gegenstrom mit Wasserdampf behandalt 
! und aufgeheizt Oder in einer Shnlichen Ueise einer Temperaturbehand- 
; lung ausgesetzt werden* 

In beiden Fallen kann das aus dem Polymerisat entueichende Rest-VC 
Uber Kopf abgefuhrt und der RQckgewinnungBanlage zugeftfhrt werrlen, 
ohne daB Vinylchlaridgas in nennensuerten Mengen in die umgebende 
Atrnasphare gelangt. 

Nach der angegebenen Temperaturbehandlung dsr erf indungsgeroaB her- 
geatellten Suspensionen betragt der Rest-VC-Gehalt im feuchten, aua 
der Suspension durch Abschleudern ader Filtration angetrennten Paly- 
merisates < 1DD ppm, Qberuisgend 50 ppm gegentfber 5DD - 1D0D ppm 
und hoheren UC-Gehalten bei einem unter* gleichen Bedindungen herge- 
stellten Pl/C ohne die erf indungsgemSBen Zusatze. 

Nach anschlieBender Trocknung uirrf der Rest-UC-Gehalt auf iilerte 
<C 10ppm, Oberwiegend sogar <c 1 ppm, reduziert r wahrend im Ver- 
gleichsversuch ohne Zusatze nur eine Halbierung dEr Ausgangskonzen- 
trationen von 500 - 1DDD ppm erreicht wird« 

Beispiel 1-5 

In einem mit Ruhrwerk versehenen Oruckkessei tiurden vorgelegt: 
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j 97 1 Wasser * " 

I 3,6 kg Methylhydroxypropylcellulase" (MethocBl) HG 65 als 256-ige . 
| w§Brige; Losung 

; x- g eines poroaitatsverbessernden Mittels 
y g einer Wachskomponente 

(g-Mengen x des parositatsverbessernden Mittels und die g-Mengen y 
j der Wachskomponente sind Tabelle 1 zu entnehmen). 

[ Nach VerdrSngung der Luft aus dam Druckkessel wurden 50- kg Vinyl- 
I- chiorid eingefUllt, davon 10 kg Uber elne Dosierpatrone, in die 
vorher* BO g Dilauroylperaxyd eingeftillt uiurden. 

Der Ansatz wurde unter RUhren (180 UpM) bei 72°C polymerisiert, Nach 
dem Druckabfall auf 2,8 atU, der nach 1 1/2 h Polymerisationsriauer 
L erreicht war, wurden Uber' die Do9ierpatrone 10 g StabiHsator K9: 

(2,6-di-t-butyl-^-methylphenol, Handelsprodukt der Firma Bayer, 
♦ Leverkuaen) ala methanoliache LSsung und kO g EntschSumer Witafrol 
! 75'cl (Partialfettsaureester dea TriglykolB, H a ndBisprodukt der Firma 
Dynamit Nobel ) in. die Dispersion gegeben. 

Daa im fraien Raum des Druckkessels befindliche Vinylchlorid wurde 
Uber eine Vakuumpumpe einer VC-Ruckgewinnungsanlage zugefuhrt und 
alsdann ein Dampfeinleitungsrohr so am Deckel des Druckgefa3es ange- 
flanscht, daB dieses. bis etwa 2 cm Uber dem RUhrer in die PVC~ 
Dispersion eintauchte. 

Durch Einleiten von Uasserdampf und angelagtem Vakuum wurde die ge- 
uUnschte Entgasungstemperatur der Dispersion eingestellt. ( siehe 
Temperaturangaben und Zeltangaben in Tabelle 1). 

Nach Beendigung des Entgasungsprozesse3 wurde der Ke9selinhalt auf 
3D C abgekuhlt, das Ventil zur VC-RUckgswinnungsanlage geschlossen, 
im Druckkeasel Druckausgleich mit der Atmosphare hergestellt und 
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die Disperaion In eine Zentrlfuga entleert und vom Waseey abge- 
Bchlfiudert. 

Der Reat-VC-Gehalt im feiichten Polymerlsat uiurde gaschfomatographiach 
bus einer THF-L(J6ung dea Polymerisatea beatimmt und auf Trockenge- 

! uilcht des PolymeriBatea umgerechnet. 

! *."... 

Nech Trocknung dea Polymeriaates in einem Vakuum-Trackenachtank 

(6 h/60°C ) wurde erneut der Reat-VC-Gehalt beatimmt. K-Wert, 

; Biebanalyae, SchUttdichts und RUtteldichte sind In Tabelle 1 mit- 

j geteilt. . . 

| Die PolymeriBatianeauabeute betrug im Schnltt 90JS. 

i . ' . * • 

| Ergebni8ae: 

: tlie aus der Tabelle 1 ereichtlich, 1st bel den AnsStzen, bei denen 
nur Porositctsverbesserer ( Bsispiel 1A) f nur Wachs (Beispiel IB) 
in vergleichbaren M2ngsn Oder keine Zusatze. (Beispiel 1G) vorhanden 
sind f eine ausreichende Entgasung nicht maglich, 
Bei den erf indungsgemaBen Beispielen 1 bia 5 dagegen uird der VC- 
Behalt der Palymerisate auf sehr niedrige lilerte abgesenkt, in nach- 
getrockneten Polymerisaten liegsn die Restgahalte an UC praktisch 
unter der derzeitigen Nachueisgrenze. 

Der mittlere Korndurchmesser des PVC lag in alien Fallen unter 30B u., 

4 

und hatte eine praktisch gleiche Verteilung. _ 
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P33MST FolyoxyathylensarbitenmnnQstearat 
PDSTft- « PolyoxyslthylEntstearyiathHr - 



< ++ OSA « Disteajryladipat . 

CP * Cetylpalmltat 

0D5T « Dodecylstearat 

CSTP = CBtylstesrylphthBlat 



BelBpleX 6-8 

Um zu pxQfen, ab titer erfindungsgemSB bescftriebene Effekt nioht ouch durch 
cine Qberdasierung beider uirkeomer Kamponenten alltin erzlelbar 1st, 
uurden f olgende Verglelchaversuche durchgefOhrt; 



Beispiel 
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- 

7 
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PoroaitatoverbEBQerer 
SHL 


56,3 g 


675 g 


- 


• Uachs 
CP 


360 g 


. s 

• 


1570 g 


Polymerisationszelt 


tVZh 


20 h 


h 1/2 h 


Sch&ttdichte 
( g/cmO 


O r 57 


0,35 


0,59 


RQttelrfichte 
: C g/cm 3 ) 


0,65 


0,40 


0,63 


I K-fJert 

I (n.Fitentscher) 


55,8 


56,3 


57,1 


| Reat-VC-Gehalfc 
[ 75°C 1 1/2 h 








! feucht 


30 


45 


18 


r 

trocken 


<1 


£1 


<-1 


98°C 12 rain 








feucht 


12 


50 


15 


trocken 




<3 


<1 
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Bar VarglBich mit dem erf indungagenuiB durchgefOhrtert Beiupiel 6 
zelgt: ' 

Bel einer OberdoalBTung das PorositatsverbeasereB (BsiapiBl 7) 
tret eine .erhebliche VarzBgerung der Polymeriaationageachuindigkelt 
Bin, dia Pqlymeriaationadauer betrug oa. 20 Stundan. Dis Schtltt- 
und RBtteldichte uar unter einen Wert abgeaunken, bai dem Bin 
einuiandfreier Einzug In der Vararbeitungamaschine noch geuiahr-. 
leiBtet ist. - 

Aus den AnsBtzen 6 bla B umrdan durch Blaaverarbeitung BUf elnem 
vertikalen Flaachenblasautomaten ( Marke Heata ) mit 25 mm Schnecken- 
durchmBBBBr VierkantflaBchen mit 200 cm 3 Volumen hergeBteHt. Flaschen 
sua Anaatz 6 eruieaen aich ala farbloa und hochtransparant, Flaachen 
bus Anaatz B zeigten erhebliche TrUbung und SchllBrenbildurw. Damlt 
1st beuiesBh, daB' auch durch UbErdoaierung von Uacha nicht der' er- 
uiUnachte Erf olg zu erzielBn iat." 



Troisdorf, den 21. 1. 1976 
Dr. Br/P. 0Z 76 003 



ORIGINAL INSPECTED 



709832/0778 

10/01/2004, EAST Version: 1.4.1 



